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Perfectionnements aux colonnes chromatographiques. 

fe7) Colonne chromatographicjue constitute par une struc- 
ture support dans laquelle est inseree une structure du type 
cartouche rechargeable, caracterisee par le fait que la 
structure de support est constituee par des modules sup- 
ports ou carters superposables de forme generale cylindri- 
que ou prismatique dans lesquels sont introduces des car- 
touches modulaires susceptibles d'etre empilees et dont ie 
gamissage peut etre tasse par un systerne commun d'au- 
tocompression de I 'ensemble, lesdites cartouches pouvant 
etre traversees successh/ement ou separement par un ou 
plusieurs fluides dont Tun assure Pauto-compression. 
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PERFECTIONNEMENTS AUX COLONNES CHROMATOGRAPHIQUES 

La presente invention a trait a des perf ectionnements aux 
colonnes chromatographiques . 

L'art anterieur dans ce domaine est tres abondant, mais on 
retiendra neanmoins les documents suivants considers conuue 
les plus caracteristiques . 

Le brevet francais 2.556.099 (Groupe Industriel de 
Realisations et d ' Applications ) decrit une colonne de 
chromatographie constitute par un tube dont une partie 
contient un garnissage et comportant, a une de ses extremites, 
des moyens de communication avec 1'exterieur, et d' autre part! 
au moins un corps coulissant se deplacant longitudinalement 
dans le tube et presentant des moyens de liaison avec un 
conduit communiguant avec 1'exterieur, ladite colonne etant 
caracterisee en ce que ledit corps coulissant est deplace par 
la pression exercee par le f luide sous pression injecte dans 
une enceinte formee entre l a surface du corps coulissant 
opposee a celle au contact avec le garnissage et 1'extremite 
du tube qui lui fait face. 

A partir de ce systeme base sur 1 'auto-compression du 
garnissage par le fluide chromatographique lui-meme (fluide a 
chromatographies eluant ou solvant, essentiellement) , sent 
nes divers perf ectionnements tendant a simplifier les 

manipulations necessaires entrp - 1 

oaj.xefe, enure autres a la mise en place et 

a 1' extraction du garnissage. 

On citera en particulier le brevet francais 2.606.882 (au 
nom du deposant de la presente demande) qui decrit une colonne 
comportant, a ses extremites des plaques poreuses, dont 1'une 



2 2681138 

est fixe et 1' autre susceptible de se deplacer a l'interieur 
de la colonne sous 1 ' action d'un verin et de comprimer ainsi 
la charge contenue dans ladite colonne, laquelle est 
caracterisee en ce que la charge est contenue dans une 
5 cartouche interchangeable rigide ou semi-rigide d'un diametre 
exterieur sensiblement egal au diametre interieur de la 
colonne, cette derniere etant coupee en deux demi-cylindres 
egaux que l'on rapproche 1'un de 1' autre apres insertion de 
ladite cartouche et que l'on tient serres ensemble par tout 

10 moyen approprie. 

On a pu ainsi obtenir des colonnes a auto-compression et a 
remplissage par cartouches, ce qui oblige neanmoins a 
disposer, pour chaque diametre de colonne de batteries de 
cartouches selon la hauteur de garnissage necessaire, c'est-a- 

15 dire selon la nature des operations d' analyse, de separation, 
d' extraction ou autre, selon la nature des produits a 
chromatographier et des fluides utilises • 

Si l'on ne veut pas investir dans une serie de colonnes, 
on peut se trouver ainsi amene, par exemple, a travailler dans 

20 une colonne dont la hauteur correspond au maximum a envisager, 
quitte a n'y utiliser qu'une cartouche de hauteur beaucoup 
plus reduite dans certains cas. 

La presente invention a pour but de rendre structures de 
colonnes et de cartouches modulables, ce qui permet de faire 

25 evoluer 1 'ensemble au gre des besoins, tout en gardant 
appliques & la fois le principe d' auto-compression par le 
fluide lui-meme et celui des cartouches interchangeables . 

Selon 1' invention, on utilise des modules de colonnes 
constitues par des modules de supports ou carters de forme 



generale cylindrigue ou prismatique dans lesquels sent 
introduces des cartouches modulaires susceptibles d'etre 
empiie es at dont le garnissage peut etre tasse par 
autocompression de 1' ensemble, lesdites cartouches pouvant 
etre traversees successivement ou separement par un ou 
Plusieurs fluides dont 1'un assure 1' auto-compression. 

Dans une meme famine de modules porteurs, on peut 
eventuellement inserer soit des cartouches de diametres 
exterieurs correspondant au diametre interieur des modules 
porteur ou du cylindre inscrit dans le cas des modules 
prismatiques, soit des cartouches de diametres inferieurs 
grace a des formes adequates des cartouches, soit a des 
entretoises . 

Dans chague cartouche, le garnissage est contenu entre 
deux elements extremes coulissants susceptibles d'etre 
traverses par les fluides, pour assurer les operations 
chroiaatographiques . 

Pour mieux faire comprendre les caracteristiques 
techniques et les avantages de la presente invention, on va en 
decrire un exemple de realisation, etant bien entendu que 
celui-ci n'est pas limitatif quant a son mode de mise en 
oeuvre et aux applications qu'on peut en faire. 

On se reportera a la figure unique qui represente 
schematiquement, en coupe longitudinale partielle, une colonne 
chromatographic^ conforme a la presente invention. 

L'ensemble comprend une piece de base 1 montee sur un 
support tel qu'un trepied, constitue ici par trois pieds 
-dependants 2 visses dans la base 1, ce qui rend l'ensemble 
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demontable et aisement transportable, comme on le verra 
d'ailleurs tout au long de cette description. 

Sur cette base 1 viennent se fixer dans les conditions ci- 
apres decrites un ou plusieurs modules de colonnes constitues 
5 par des modules porteurs ou carters tels que 3 et des 
cartouches egalement modulaires tels que 13. 

Sur cette base 1, vient se fixer un module support de 
cartouche 3, de forme generale cylindrique ou eventuellement 
prismatique k cylindre inscrit, dont le diametre interieur 

10 correspond au diametre exterieur de la ou des cartouches qui 
viendront y etre inseres, avec le simple jeu necessaire pour 
la raise en place. On remarquera cependant que dans des 
supports tels que 3 de diametre interieur tel que defini- 
cidessus, il est possible d'inserer des cartouches de 

15 diametres interieurs plus petits que ceux correspondant a la 
famille de cartouches s'inserant exactement dans celle des 
modules porteurs, des lors que l'homme de 1'art prevoit des 
formes de cartouches ou entretoises assurant le maintien en 
place des cartouches dans les modules porteurs. 

20 module porteur 3 peut etre monte sur la base 1 a l'aide 

d'un systeme a baionnette. II presente des ouvertures ou jours 
lateraux sur lesquels on reviendra ci-apres et qui permettent 
de faciliter les operations de motage et de connexion des 
cartouches modulaires. Differents supports tels que 3 peuvent 

25 etre ainsi montes superposes, des lors qu'ils presentence le 
meme diametre interieur, et les moyens de fixation entre eux. 
Ce peuvent etre des systeme a baionnette tels celui utilise 
pour le montage sur la base 1 du support 3. II est preferable 
que chaque support modulaire presente un raccort male a une 
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extras et femelle , ^ ^ ^^^^ 

I'mterchangeabilite, les montages et assure a la fois une 
bonne resistance mlcanigue et une bonne orientation des 
modules, les porteurs servant au maintien de 1-ensemble de la 
colonne, notam^ent pendant les phases de compression du 
garnissage et les peases chromatographies elles-memes . 

Dans la base i est insere u„ piston 4 gui presente une 
Partre de diametre large 5 coulissant dans un alesage 
correspondent de la base 1, prolongee vers le has coaxialement 
par une tige 6 de plus petit diametre coulissant dans un trou 
axral correspondent de la base l et la traversant. Des 3 oi"ts 
et autres disposers classics d'etancheite sent prevus 
entre piston 4 et tige « d-une part et les alesages et trous 
correspondents d'autre part. 1, piston 4 et la tige e sent 
Perces axialement pour former un conduit central 7 gue 1-on 
pent farmer en partie basse par un bouchon fiiete 8 ou gue 
Kon pent raccorder grace au filetage du conduit 7 » toute 
source de fluide chr omatographigue . Le conduit 7 presente une 
Privation radiale 9 gui aboutit dans un espace compris entre 
la base 1, le pis to„ 4 et le tige s, et gui oomprend une 
Partie plate lo dans un plan de section droite, et une partie 
annulaire 11 entre tige e et base l. La partie plate xo est 
constitute par un evidement de la base de diametre un peu plus 

petxt que celui de la nartip r 

partxe 5 du paston 4 et de 1' alesage 

correspond de la base lf de sorte ^3 l^paulement ainsi 
cree sur la peripnerie de cette partie 10 ^ che la piston 4 
d e venir au contact du fond de cet .videment, et perxoet au 

fluxde de se repartir sur toute la SUT -f^o 

j.a surface correspondante , 
assurant ainsi les meilleures conditions a P au ^ „ 

Uils a -«• a uto-compression. 
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Vers le haut, le piston 4 se prolonge coaxialement par une 
partie cylindrique 12 de diametre inferieur a celui de la 
partie la plus large 5, partie 12 destinee a coulisser a 
frotteraent doux dans la cartouche 13 qui lui sera superposee 
par insertion dans le module support 3. Le conduit axial 7 
traverse egalement cette partie 12 et aboutit a l'extremite 
super ieure de 1' ensemble du piston 4 (c'est-a-dire qu'il 
traverse 5, 6 et 12). 

La cartouche 13 est constitute par un segment de tube 
rigide ou semi-rigide resistant a la pression du garnissage en 
cours d' operation et formant un segment de la colonne 
chromatographique proprement dite, dont le diametre utile est 
le diametre interieur de la cartouche 13. 

Le garnissage 14 est maintenu dans la cartouche 13 entre 
deux disques coulissants 15 et 16 presentant chacun, du cote 
externe, une partie pleine rigide et coulissante munie de 
rebords exterieurs, respectivement 17 et 18, du cot<§ du 
garnissage et percee axialement, et du cote interne, c'est-a- 
dire, du cote du garnissage, un disque poreux maintenu entre 
les rebords 17 et 18 des disques pleins rigides respectifs. 
Ceci permet au fluide arrivant par le conduit 7 du piston 4 de 
traverser le disque plein rigide 15 et de se repartir dans le 
disque poreux 17 pour traverser ensuite le garnissage 14. On 
peut prevoir a la surface du disque plein rigide 15 des 
rainures, de preference radiales, du cote du disque poreux 17, 
ce qui facilite la repartition du fluide dans toute la section 
du disque poreux 17 et du garnissage 14. Le disque plein 
rigide 15 peut presenter, selon un mode de realisationpref 6re 
de l' invention, un prolongement tubulaire axial 37 qui vient 



-insurer aans un alesa g e i orrespondant de ^ 

sup, rieure a,u plston 4 . Des joints qu aispQsitifs 

etancneite, sont pr4vus par de entre 

Plexn r igid e 15 et =artouche 14 ^ ^ tubuiai ^ ^ 

du disque 15 et piston 4. 

- ais^e piem rlgide 16 at le dlsgue ^ is 

etre constitues de la B , me fa?on ^ ceux ^ i ^_ ^ ^ 
decr lt s, y compris un prolongement tubuiaiM ^ ^ s ^ ^ 
•u P^netre s^etri^ent dans lfi pistQn u sup6riaur 
1'on insure aans la cartoucne 13 

dla*etre exterieur unique est oelui de ^ ^ ^ ^ 
Pxston «. c. sst -,- dire ^ peut coulisssr 4 frottenent 

dans U cartouche 13. XI presente m conduit axial 2Q 
Partle do sa hauteur , du ^ ^ ^ 

lequel: penetre la partie tubulaire 38 an «i 

uiaire 38 au disque piein rlgiae 
16. ana derivation radlale 21 percee a» n = • . 

percee aans ce piston 19 met en 
conation le condult 20 _ 

raccora Iile te, ce ^ i panet ^ branchenents _ 
revienara plU s Xoin . Le ^ „ 

epaulets on bu tees 3 , ^ J 

* ™ — -* ~ - options, nota^ent 
durant 1 -auto-compression, ce qui risqperait de fairfi 

1. -sque piein riqiae is e t le g amiss ag e qu'U a ai„tie„t. 

le .oaule support 3 presents des ouvertures laterales 22 
et 23 qui permettent d'acoprtor - 

acceder au raccord du conduit 21 et de 
maitriser et verifier l« 

r la Sn P lace correcte des elements, 

comme par exemple celle du piston i, 

, „. Piston 19 dans la cartouche 13 sur 

le disque piein rigide 16. 
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Sur le module support 3 est monte de f aeon equivalent a ce 
qui vient d'etre decrit un second module porteur 3', un piston 
19 une cartouche 13 ' avec son garnissage 14 ', ses deux 
disques pleins rigides 15 ' et 16' , ses deux disques poreux 17' 
et 18' , et ses pistons 19' et 19". Sur la figure, on a reporte 
les memes references sur les memes elements en les marquant de 
fagon telle que 19' et 19" pour indiquer qu'il s'agit 
d' elements equivalents de 1' element 19. On ne decrira pas ces 
elements en detail, des lors, par exemple, que les montages 
des quatre pistons avec les disques et les cartouches 
correspondants sont equivalents. Les disques pleins et rigides 
peuvent presenter, par exemple, des rainures radiales, comme 
il a ete dit a propos du premier disque 15 du cote ou ils sont 
en contact avec les disques poreux. 

Sur le module support 3', on peut monter, tou jours grace a 
un systeme de preference a baionnette, un chapeau 28 dans 
lequel est montee axialement une vis 27 a tete moletee 
destinee a venir s'appuyer sur le piston superieur 16' qui 
presente, de preference ainsi que tous les pistons (notamment 
superieurs tels que 16) et pour faciliter 

1'interchangeabilite, un alesage central 26 de faible hauteur 
dans lequel vient s'appuyer la vis 27. 

Le mode d' utilisation et de f onctionnement de cet ensemble 
est le suivant; 

On monte la base 1 sur son trepied 2. On met en place le 
piston 4, la tige 6 traversant la base 1 et apparaissant en 
dessous. Le fond de la partie large 5 du piston 4 doit venir 
reposer en butee sur le fond de 1' alesage correspondant de la 
base 1, en y menageant l'espace 10. 



on »onte le module suppor . 3 _ ^ i on 

-sere la cartoucne 13 en i.e nfo „ 9ant de fa?Qn _ anener ^ 
contact au piston 4, le disque! plein rigide 

on insere le ptston „ ^ ^ ^ 

™- au contact au ai sg ue plein rigide ls . Qn 
™nta g e oorrect ae oet ensenble dfi ^ ^ ^ 

lurae puisse , effKtuer sans fuite . Qn v ^ ifie egai _ nt 
le raccora au oonduit 21 est en position accesgibie ^ 

»s ouvertures 22 ou 23 du ^ supporfc 3 _ si aesire 

a " aill6r aVS ° — —* — Claires, on m et en place le 

second module support 3' <z,*>- t~ 

pport 3 sur le premxer Module support 3/ 

J-e troisieme piston iq' t 

ton 19 dans le second module 3', ia seconde 
cartouche 13' danc: 1<= „ 

dans le seC ond module support 3', et i e 

quatrieme nistnn 

16 SSCOnd mo<i ^e support 3' et la 
15 seconde cartouche 13'. on verifie 1^ 

. . verxfxe les contacts entre le 

troxsxeme piston 19' et d'une part l e seconrt . _ 

. pdjrt ■ Le second pxston 19 et 

d autre part, le disgue plein rigide 15' a±Ml , «. 

. y ue x;> ' axnsx qu 1 entre le 

^atrieme piston 19 » i« ^- 

P on 19 et le dxsque plein rigide 16'. On verifie 
egalement 1 ' access i hiii^ 

lblllte aUX racco conduits 21' et 



20 21' 



25 



on „et en pXace le cna P eau 28 sur le secona mod ule support 
• on veririe le Bontage des ^ ^ 

serre sans exces la vis „. ce ^ „ ^ 

- au x aivers contacts ae 1-ense^le ,ui vient a-etre aecrit. 

On raccorde le conduit 7 * i=, „ 

7 a la ^rce de fluide, les 
raccords des conduits 21 et ?i * 

et 21 ' Ce ^ ^nte en serie les 

" CartOUChSS 13 ^ - - «~ - —-it 21.. vers 

I ° U ^ ~ ±0n gUelCOngUe ' L - causations de 

raccordement ne sont pas representees sur la f i gure 
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On laisse le f luide penetrer sous pression dans le "conduit 
7 et le conduit de derivation 9, Du fait des pertes de charges 
dans les cartouches, le f luide commence par pousser 1' ensemble 
des pistons disques et garnissages a 1'encontre de la vis 27 
servant de butee. Lorsque la pression dans l'espace 10, 11 
vient equilibrer celle dans les garnissages, compte tenu des 
pertes de charge dans les garnissages et des differences de 
surfaces entre celle de la partie 5 du piston 4 et celle 
inferieure de la partie 12, correspondant a la section utile 
de la colonne, 1 'auto-compression est assuree et 1 'operation 
chroma tographique proprement dite se deroule. 

Le f luide traverse le conduit 7, le tube 37, le disque 
plein rigide 15, le disque poreux 17, le garnissage 14, le 
disque poreux 18, le disque plein rigide 16, les conduits 20 
et 21, la canalisation de raccordement non representee sur la 
figure, les conduits 21' et 20', le disque plein rigide 15', 
le disque poreux 17', le garnissage 14', le disque poreux 18', 
le disque plein rigide 16' et les conduits 20' et 21'. 

On remarquera entre autres: 

que 1' auto-compression agit sur 1' ensemble des cartouches, 
independamment des raccordeiaents ; 

- que la hauteur modulaire entre baionnettes des modules 
supports est, de preference, sensiblement du meme ordre que la 
hauteur des cartouches correspondantes munies des pistons; 

que les cartouches peuvent etre montees en serie, en 
parallele ou independamment, ce qui peut permettre plusieurs 
operations sur plusieurs fluides differents, et/ou avec des 
garnissages differents; 



J.1 
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- que 1-on peut moduler la ha ^ teur tQtale garn . ssages ^ 

fonction a es besoins , en disposant ^ ^ 

supports e t a e ccuelgues cartouc^.- pa, exenple ^ u „ 

diametre utile de 50 a i nn »™ 

a 100 mm, on peut prevoir des hauteurs 

utiles de 100, 200, 300 et 500 mm; 

que I'on peut utiliser un no»bre quelconque de ca .rtouches 
a compter d'une seule et unique; 

que 1'on peut aisement recharger les cartouches. 
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REVINDICATIONS 

1 Colonne chromatographique constituee par une structure 
support dans laquelle est inseree une structure du type 
cartouche rechargeable, caracterisee par le fait que la 
structure de support est constituee par des modules supports 
ou carters superposables (3, 3') de forme generale cylindrique 
ou prismatique dans lesquels sont introduites des cartouches 
modulaires (13, 13') susceptibles d'etre empilees et dont le 
garnissage (14, 14') peut etre tasse par un systeme commun 
d'autocompression (4, 5, 6, 7, 9, 10, 11, 27, 28) de 
1' ensemble, lesdites cartouches pouvant etre traversees 
successivement ou separement par un ou plusieurs fluides dont 
l'un assure 1' auto-compression. 

2 Colonne selon la revendication 1 caracterisee par le fait 
que dans des modules porteurs (3,3') de meme diametre 
inter ieur, sont inseres des cartouches (13, 13') de diametres 
exterieurs inferieurs a celui correspondant au diametre 
interieur des modules porteurs ou du cylindre inscrit dans le 
cas des modules prismatiques, grace a des entretoises. 

3 Colonne selon l'une des revendications 1 ou 2 caracterisee 
par le fait que, dans chaque cartouche (13, 13'), le 
garnissage est contenu entre deux elements extremes 
coulissants (4, 5, 6, 15, 16, 17, 18, 19, 19', 15', 16', 17', 
18' et 19") susceptibles d'etre traverses par les fluides, 
pour assurer les operations chromatographiques . 

4 Colonne selon l'une des revendications 1 a 3 caracterise 
par le fait que les elements coulissants sont constitues par 
des pistons interchangeables (4, 19, 19', 19") places au 



13 2681138 



10 



15 



20 



contact de discrues riaides (15 ' 16 ls , lc „ 

„ . " ( ' 16/ 15 ' 16 '> ^ maintien des 

garmssages (14, 14') dans las cartouches (14, 14') 

5 Colonne selon la revendication 4 caract^ par le ^ 
gue les pistons pr , sentent des conduits (?f 

. 21 ) de r a ccorae»ent * au Boins me source de 
raccor den ent des cartouches entr£ elles ^ d , 6yacuation ' 

• CoXonne se Xo„ p me das revendlcations 4 Qu s oaracteris4e 
P*r Xe fai t w contre cha ^ dlsqua piein ^ 

■ ) est TO nte, du cata du garnissage (1 ^ 

aisque poreux (17, is, 17 ,_ 18 ,, 

7 CoXonne selon X'une des re V en dicatl ons , a 6 caract , rls4e 

~ falt ^ ChagUE WtoSnt — C3. 3') P~ a rae 
-tre nl te un syste-e de raccor d e,„ent mal e et a 

extreme un systane correspond fen eUe, une fcsse (1) et un 
-apeeu (28) prSsentant ^ ^ 

-tXon d e la basa et de la ^ moauies ^ oQionn ; 

CoXonne seXon x a revenOicetion y cercterisse p ar le wt 
^ - -Peau (28) presents une x,ut.e r. glab Xe (27) a 
1 enoontre d e x ag ueXXe agit le systtae ^.^^ 

5 ' 6 / 7, 9/ 1 0/ 11). 

» CoXonne seXon x-une d es reven dicati ons x . . caract , ris . 
Par Xe fai t ,ue Xes aod uXes supports (3 , „, pr , sentant des 
ouvertures XatereXes ( 22 , 23/ 22 , 

oontraxe. ' ' d aCO&S et de 
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